VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT 
AUF DEM GEBIET DES P|i|NTWESENS 

PCT 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

.Artikel 18 sowie Regein 43 una 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

52 895 V 


WEITERES siehe Mitteilung uber die Ubermittlung des internationalen 

Recherchenberichts (Formblatt PCT/ ISA. 220) sowie. soweit 
VORGEHEN zutreftend. nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 

PCT/EP 99/07968 


Internationales Anmeldedatum 

(Tag- MonatJahr) 

20/10/1999 


(Fruhestes) PrioritatsdaturTi {Tag Monat Jahr) 

23/10/1998 


Anmelder 

BIONORICA ARZNEIMITTEL GMBH et al . 



Dieser Internationale Recherchenbencht wurde von der Internationalen Recherchenbehorde erstellt und wird dem Anmelder gemalB 
Artikel 18 uberriTittelt. Eine Kopie wird dem Internationalen Buro ubermittelt. 

Dieser Internationale Recherchenbencht umfafBt insgesamt 4 _ _ Blatter. 

[X] Daruber hinaus liegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 Grundtage des Berichts 

a. Hinsichtlich der Sprache ist die Internationale Recherche auf der Grundlage der internationalen Anmeldung m der Sprache 
durchgefuhrt worden. in der sie eingereicht wurde, sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

I [ Die Internationale Recherche ist auf der Grundlage einer bei der Behorde eingereichten Ubersetzung der iniernationalen 
Anmeldung (Regel 23.1 b)) durchgefuhrl worden, 

b. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die Internationale 
Recherche auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrl worden. das 

I I in der internationalen Anmeldung in Schriflicher Form enthalten ist. 

zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 
bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 
bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

Die Erklarung, daB das nachtraglich eingereichte schnftliche Sequenzprotokoll nicht uber den Offenbarungsgehalt der 
internationalen Anmeldung im Anmeldezettpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

I I Die Erklarung, daG die in computerlesbarer Form erfaBten Informationen dem schriftlichen Sequenzprotokoll entsprechen. 
wurde vorgelegt. 

2 Bestimmte Anspriiche haben sich als nicht recherchierbar erwiesen (siehe Feld I). 
3. Q Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung (Siehe Feld II). 

4 Hinsichtlich der Bezeichnung der Erfindung 

[X] wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
I I wurde der Worllaut von der Behorde wie folgt festgesetzt: 



□ 
□ 
□ 

□ 



Hinsichtlich der Zusammenfassung 

I I wird der vom Anmelder eingereichte Worllaut genehmigt. 

wurde der Wortlaut nach Regel 38.2b) in der in Feld III angegebenen Fassung von der Behorde festgesetzt. Der 
I X I Anmelder kann der Behorde innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses internationalen 

Recherchenberichts eme Stellungnahme vorlegen. 

Folgende Abbildung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu veroffentlichen: Abb. Nr. 1 

I I wie vom Anmelder vorgeschlagen ketne der Abb. 

[X] well der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschlagen hat. 
I I well diese Abbildung die Eriindung besser kennzeichnet. 
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C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie Bezeichnung aer Veroftentiicnung soweit edoraerlich unter Angabe der in Botracht kommenden Teiie 



3etr Ansprucn Nr 



DE 295 04 345 U (ESA TECH DR BAUMANN GMBH! 
18. Mai 1995 (1995-05-18) 
Seite 11. Absatz 7; Anspriiche 1,2; 
Abbildung 1 

US 4 305 790 A (KRAMER SR EDWARD F) 
15. Dezember 1981 (1981-12-15) 

Spalte 3, Zeile 39 -Spalte 4, Zeile 25; 
Abbildung 1 

DE 41 29 076 A (LEUNA WERKE AG) 
4. Marz 1993 (1993-03-04) 
Anspruch 1; Abbildungen 
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15. 16, 
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1,6,7, 
14. 18, 
20,21 
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Weitere Veroffentttchungen smd der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



Siehe Annang Patentfamilie 



' Besonaere Kategonen von angagebenen VeroftGntlichungen 
"A" Veroffentlichung, die den aUgemeinen Stand der Technik definiert, 
aber nicht ais besonders bedeutsam anzusehen ist 

"E" alteres Dokument, das jedoch erst am Oder nach dem mternationalen 
Anmeldedatum veroffertlicnt worden ist 

"L" Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Pnontatsanspruch zweifelhatt er- 
sctieinen zu lassen. ode^ durch die das Verottentlichungsoatum emer 
anderen im Recherchenbencht genannten Veroffentlichung belegt weraen 
soil Oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefuhrt; 

"O" Verotlentlichung, die sich aut eine mundliche Oflenbarung, 

eine Benutzung, eine Aussteilung oder andere MaBnahmen bezieht 

"P" Verottenlticnung, die vor dem iniemationalen Anmeiaedatum, aoer nach 
dem beansoruchten Pnontatsdatum verotfentlicnt worden ist 



"T 



Spatere Veroflentnchung, die nach dem mternationalen Anmeldedatum 
Oder dem Pnontatsdatum verotlentlicht worden isi und mit der 
Anmeldung nicht koilidierl, sondern nur zum Verstandnis des der 
Erttndung zugrundeliegenden Prinzips Oder der ihr zugrundeliegenden 
Theone angegeben ist 
X" Verbflentlichung von besonaerer Bedeutung; die beanspruchte Ertmdung 
kann allein aufgnjnd dieser Veroffentlichung nicht als neu Oder aut 
erlirKJenscher Tatigkeit beruhend betracntet weraen 
Y" Verotlentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Ertmdung 
kann nicht als auf erfindenscner TatigKeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mit einer oder menreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategone in Vertindung gebracht wird und 
diese Verbindung fur etnen Fachmann naheiiegend ist 
Veroffentlichung, die Mitglied derselben Patenttamilie ist 



Datum des Abschiusses der internationaten Recnerche 
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02/02/2000 



Name und Postanscnnft der mternationalen Recherchenbehorae 
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Fax: f+31-70) 340-3016 
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Inte. onal Application No 
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A. CLASSiFlCATiON OF SUBJECT MATTER 

IPC 7 B0103/06 B01D5/00 



BOlDl/28 



BOlDl/30 
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B. FIELDS SEARCHED 
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C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category 



"itation o* Gocumeni. wi'h indication, where appropriate, of the relevant pasc^ages 



Relevant to clainn No 



DE 295 04 345 U (ESA TECH DR BAUMANN GMBH) 

18 May 1995 (1995-05-18) 

page 11. paragraph 7; claims 1,2; figure 1 



US 4 305 790 A (KRAMER SR EDWARD F) 
15 December 1981 (1981-12-15) 

column 3, line 39 -column 4, line 25; 
figure 1 

DE 41 29 076 A (LEUNA WERKE AG) 
4 March 1993 (1993-03-04) 
claim 1; figures 
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15,16, 
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1,6.7, 
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Further documents are listed in the continuation of boy C 



Patent family members are listed in annex. 



■ Special categories of cited aocuments 

"A' document defining the general state of the art which is not 

considered to be of particular relevance 
"E" earlier document but published on or after the international 

filing date 

"L ■ aocument wnich may throw doubts on priority claim(s) or 
which IS cited to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified) 

"O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or 
otner means 

■■P" document published prior to the international filing date but 
later than the pnonty date claimed 



"T" later document published after the international filing date 
or pnonty aate and not in conflict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the 
invention 

"X" document of particular relevance: the claimed invention 
cannot oe considered novel or cannot be co'^sidered to 
involve an inventive step when tne document is taken aione 

"Y" document of particular relevance: the claimed invention 

cannot be considered to involve an inventive step when the 
document is combined witn one or more other such docu- 
ments, S'jcn combination being obvious to a person sKilled 
in the art 

document member of the same patent family 



Date of the actual completion of the international search 



25 January 2000 



Date of mailing of the international search repon 



02/02/2000 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office. P B 5818 Patentlaan : 
NL - 2280 HV Rijswifk 

Tel (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 
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Van Bel 1 eghem, W 
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PATENT COOPERATION TREATY 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 

(PCT Article 36 and Rule 70) 



Applicant's or agent's file reference 
52 895 V 


Sec Notification of Transmittal of International 
FOR FURTHER ACTION preliminary Examination Report (Form PCT/IPEA/416) 


International application No. 

PCT/EP99/07968 


International filing dale {day/month/year) 
20 October 1999 (20.10.99) 


Priority date {day/month/year) 

23 October 1998 (23.10.98) 



International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 



BO ID 3/06 




Applicant 



BIONORICA ARZNEIMITTEL GMBH 



This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining 
Authority and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



This REPORT consists of a total of 



sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims andyor drawings which have 
been amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority 
(see Rule 70.16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of _ 



sheets. 



3. This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 
Certain observations on the international application 



I 




11 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 




Vlll 


□ 



Date of submission of the demand 

22 March 2000 (22.03.00) 


Date of completion of this report 

15 January 2001 (15.01.2001) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 
Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/EP99/07968 



I. Basis of the report 



1 . This report has been drawn on the basis of (Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 14 are referred to in this report as "originally filed " and are not annexed to the report since they do not contain amendments.): 



the international application as onginally filed. 

I I the description, pages ^ , as originally filed, 

pages , filed with the demand, 

pages , filed with the letter of 

pages , filed with the letter of 



[ I the claims, 



Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



1-21 



, as originally filed, 

, as amended under Article 19, 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 

, filed with the letter of 



I I the drawings. 



sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 



1/1 



, as originally filed, 
, filed with the demand, 
, filed with the letter of 
, filed with the letter of 



2. The amendments have resulted in the cancellation of 

I I the description, pages 

I I the claims, Nos. 



I I the drawings, sheets/fig 



2 I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
— to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 

4. Additional observations, if necessary: 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to noveitv, 
citations and explanations supporting such statement 


in\ enti\ e step or industrial applicabilit> ; 
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_ — ^ 


, 9-2: 




Claims 
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- f 


2 - 2 




ln\ciiti\c slop ( IS ) Claims 


2-4, 9-2- 




Claims 


1. 5 


- 2 , 2 1 


NO 


liKiustnal applicabilitN ( l.\ ) Claims 


1 




^ ES 


Claims 






NO 





C itations and explanation^ 



This report makes reference to the following document: 
Dl: DE-U-295 04 345 (ESA TECH DR BAUMANN GMBH) 
18 May 1995 {1995-05-18) 

1. Claims 1 and 5: The solution proposed in Claims 1 and 
5 of the present application cannot be regarded as 
novel (PCT Article 33(2)), because Dl shows (Figure 
1) a vacuum distillation system comprising a flash 
evaporator (26), a vent condenser (63) and a 
condenser (40, 65, 42), said system being provided 
with means (19) for recycling part of the condensate 
into the base product. 

2. Claim 6: Dl shows 2 condensation stages (40 and 42). 

3. Claim 7: Dl shows a vacuum distillation system 
wherein the condensate is fed to the evaporator above 
the liquid level of the base product (30). 

4. Claim 8: Dl shows a vacuum distillation system 
wherein the condensate is fed to a mixing container 
(1) before entering the evaporator. 



. . . / . ♦ • 



i onn PC l/iri;A/40^^ d^oxV) (Januan 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



IiUcnuilKMial applicaiion No 



(Continuation of V.2) 



5. Claims 2 - 4, 9 - 13: The subjects of Claims 2-4 

and 9-13 are neither disclosed by the prior art nor 
obvious. However, it is not apparent from the 
present application wherein an inventive concept 
common to Claims 2-4 and 9-13 might lie (PCT 
Rule 13 ) . 



6. Claim 14: The method of Claim 14 addresses the 

problem of preventing the reduction of a more highly 
volatile solvent in the base product of the vacuum 
distillation system, in order to prevent 
precipitation of extracted material. This problem is 
solved in that the first fraction is condensed in 
several stages and a portion of the condensate is 
recycled to the base product. The method of Claim 14 
is neither disclosed by the prior art nor obvious. 



7. Claims 15-20: Since Claims 15 - 20 refer to 
independent Claim 14, they are neither disclosed by 
the prior art nor obvious. 

8. Claim 21: Dl shows the use of a system according to 
Claim 1 to concentrate a contaminated water-solvent 
emulsion. A person skilled in the art seeking to 
solve the problem of concentrating an organic-aqueous 
solvent containing extracted materials would use the 
Dl system. 

9. It is clear from the inventive concept that not all 
the vapour need be returned to the flash evaporator, 
which happens during the start-up phase in Dl , for 
example. However, a procedure of this kind, which 
would make little sense in the present case, is 
possible in independent Claims 1 and 14. 
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INTERNATIONAL PRELIIVIINARY EXAMINATION REPORT 



Inlcnuilional applicalion No 

PCT/E? ^9/!)7^c^ 



VIL C ertain defects in the international application 



i hc toUowum detects 111 iJic lonii oi moments o\ \hc intcnuilu)nal application have Ivon nolcU 



1. The way in which the system described in the present 
application functions is not clear from Figure 1. 
For instance, the mode of operation of the 
rectification is not clear, because it produces only 
an outlet flow. In addition, no fraction is removed 
from the base circuit and therefore it is not clear 
how the column functions at the base. 



1 omi PC r/IPl A/4()V (lioxVlli (Jaiuuin P^^M ) 
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(57) Abstract 

llie invention relates to a vacuum dis- 
tillation system and a method for concentrat- 
ing organic-aqueous solutions, especially of 
so-cailed spissum extracts using said system. 
The vacuum distillation system comprises a 
tiash evaporator (1), a vent condenser and a 
multi-stage condenser (8) downstream of the 
vent condenser (12). The inventive system 
is also provided with means for recovering 
at least a part of the condensate from any 
condenser step and returning it to the bot- 
tom product. The invention further relates to 
a method for concentrating organic-aqueous 
solutions such as concentrated extracts using 
said svstem. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft 
eine Vakuumdestillationsanlage sowie 
ein Verfahren zur Aufkonzentrierung 
organisch-wassriger Eosungen, insbesondere 

von Spissumextrakten unter Verwendung dieser Anlage. Die erfindungsgemaBe Vakuumdestillationsanlage umfaf.U einen Elasli-Verdampfer 
(1), einen Briidenverdichter (12) und einen dem Briidenverdichter nachgeschalteten mehrstufigen Kondensator (8), wobei Mitte) zum 
Ruckfiihren mindestens eines Teils des Kondensats aus einer Kondensalionsstufe in das Sumpfprodukt vorgesehen sind. Weiterhin 
umfaBt die vorliegende Erfindung ein Veifahren zur Aufkonzentrienmg organisch-wassriger Losungen wie aufkonzentrieite Extrakte unter 
Verwendung dieser Anlage. 
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"Vakuumdestillation^anlage und Verwendung derselben zur Aufkonzentration von 
organisch-wassrigen Losungsmittelgeniischen" 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Vakuumdestillationsanlage sowie ein Vcrfahren zur 
Autlvonzentrierung organisch-wassnger Losungsmittelgemische, insbesondcre von Spis- 
sumextrakten unter Verwendung dieser Anlage. 

Ein Weg zur Herstellung von Arzneimineln auf Pflanzenbasis besteht in der Extraktion des 
Pflanzenmaierials und Weiterverarbeitung der erhakenen Extrakte und Tinkturen zu 
Trockenextrakten. Uberlicherweise werden wassrige, alkoholische oder gemischt wass- 
rig/alkoholische Extrakte hergestellt, wobei meistens Ethanol als alkoholische Komponente 
eingesetzt wird. Die Extrakte konnen jedoch auch weiiere organische Losungsmittel wie 
MethanoL Propanoic Butanole wie auch Ether oder Ketone (insbesondere Ethylether und 
Aceton) enthalten. Die so erhaltenen Extrakte oder Tinkturen werden entweder als soiche 
angewandt oder zu sogenannten Spissumextrakten eingeengt. Diese konnen anschlieBend 
zu Trockenextrakten verarbeitet werden. Die Aufkonzentration von organisch-wassrigen 
Losungsmittelgemischen erfolgt normalerweise durch Blasen- oder Oberflachenverdamp- 
fung. Dadurch kann es durch den Kontakt mit heiBen Oberflachen zu unerwunschten 
Umwandlungen kommen, was zu einer Verringerung der Wirkstoffgehalte fiihren kann. 
Da bei einer Destination des Standes der Technik die leichter flQchtige Komponente des 
Losungsmittelgemisches zuerst abdampft, kommt es zu einer prozentualen Erhohung des 
Wasseranteiles. Dieser Wasseranteil ist ursachlich dafur verantwordich, dafi Keimwachs- 
tum begunsngt wird. Diese Keimzahlgrenzen sind fur Bakterien, Hefen und Schimmelpilze 
in den einschlagigen Pharmakopoeen festgelegt, 

Bei Wahl eines nicht sterilen Ausgangsprodukts, wie es bei der Produktion von Pflanzen- 
extrakten unvermeidlich vorliegt, hangt die Keimzahl im fertigen Endprodukt unmittelbar 
mit der Verarbeitungsdauer zusammen. 
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Zur Spissumtrocknung wurde ein Verfahren vorgesehen, das schonend mit Hilfe eines 
mehrschenkligen RuckwerRs die Trockenzeit erheblich verringert (DE 195 25 026.5), 
jedoch kapazuive Problem aufwirn. Uin zu vermeiden. dafi dieses Verfahren zur Spis- 
sumhersteliung benotigt wird. ware eine vorhenge Autl<onzentration unier gleich scho- 
nenden Bedingungen notwendig. Hierzu tsi grofkechnisch kein Verfahren bekannt. 

Das Eindicken oder Eindampfen erfolgt iiblicherweise mittels herkommlicher Destination. 
Die herkommliche Destination zur Eindickung oder Euidampfung von Spissumextrakten 
Oder allgemeiner wassngen, alkoholischen Losungen. weist jedoch verschiedene Nachteile 
auf. Erstens benotigt man, um stark polarische Losungen wie Wasser oder Alkohol zu 
verdampfen, viel Energie. Beispielsweise werden zur Verdampfung von einem Kilo Wasser 
bei herkommlichen Verdampfersystemen ca, 1 Kw Leistung benotigt. was dem 15-fachen 
der zur Destination von apolaren Losungsmitteln wie beispielsweise Toluol benotigten 
Menge entspricht. Dies erfordert wiederum auf apparativer Seite. daB die Warmeausi^u- 
scherflachen besonders groB sind und stetig Warme zugefuhrt werden muB. Daraus ergibt 
sich, daB Prozesse ohne Warmeruckgewinnung auBersi unwirtschaftlich sind. 

Weiterhin besteht das Problem. daB bei Losungsmutelgemischen zunachst das leichtcr 
rluchtige Losungsmittel abdestilliert ward, sich das Verhaltnis der Losungsmittei zueinander 
nn Sumpfprodukt daher stetig andert. Eine Verringerung des Alkoholgehalts. der bei 
wassngen. alkoholischen Losungsmittelgemischen die leichter fluchtige Komponente 
darstellt, fuhrt bei Pflanzenextrakten jedoch zur Austallung von extrahiertem Material, was 
nicht erwunscht ist. Im Extreinfall bedeutet dies, daB sich die Sumpfproduktverdichtung 
nur realisieren laBt. mdem im Batchverfahren zuerst der Alkohol und in einem zweiten 
Durchgang das Wasser abdestilliert wird. Dies fuhrt jedoch zur Entmischung des Produkts. 

Vv'eiterhin muB, wie oben angedeutet bei der herkommlichen Destination stetig Warme 
zugefuhrt werden. Dies steht im W^iderspruch zur starken Temperaiurempfindlichkeit der 
ineisten pflanzlichen Vv^irkstoffe, zu deren Schutz meistens unter Anlegung eines Vakuums 
destiiliert wird. Dadurch laBt sich zwar die Arbeitstemperatur des Destillationsverfahrens 
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senkLMi, die NotwendigkcMt dcr VVarmczuluhr besteht jedoch weiierhm und em Zufiihren 
der Warme tuhrt zu ciner crheblichcn Gren/tlachenbciasiung eiiizucngendcn Suinptpro- 
duki. 

Schliel51ich besieht bci dcr Findainpfung von vvassrig, alkohoHschen Ptlanzcnextrakicn tiir 
einme PHanzen zusaizlich noch das Problem dcr Schaumbildung. Um einc Schaumbildung 
zu vermeiden muB die Oberflacbenspannung des Sumptprodukts durch den Zusaiz von 
Alkobol herabgesetzi vverdcn. Ein AusdestilHeren des Alkohols verstarkt das Problem der 
Schaumbildung. im Extremtall fuhri diese Schaumbildung zur Flumng der Destillationsap- 
paratur, so daft das Verlahren abgebrochen und der Produkiionsabiaul" gestoppt vverden 
muB. 

Zur Losung des Problems des hohen Energieverbrauchs sind aus anderen Bereichen der 
Technik unterschiediiche Destiliationsverfahren mit Warmeruckgewinnung bekanni. Unter 
diesen hat die oftene Warmepumpe mit mechanischer Verdichtung die besien Kcnnzahlen. 
So werden hier fur die Destination von Wasser 50 Watt/Kg benotigt, was einem Energie- 
verbrauch entspricht, der 20 ma! geringer ist als bei der herkommlichen Destination. 
Genauer arbeitet die aus dem Stand der Technik bekannte Destillationsanlage nach dem 
Prinzip der offenen Warmepumpe mit mechanischer Brudenverdichtung (Verdichtung des 
Kopfprodukts). Die im Verdampfer unter Vakuum treigesetzten Koptprodukte werden vom 
Verdichter volumetnsch abgezogen, verdichtet, dabei weiter erwarmt und anschliefiend in 
emem Kondensator niedergeschlagen. Die Kondensationsenergie wird der Verdamptung 
direkt zugefuhrt. Dadurch w^ird ein energetischer Kreisprozess reabsiert, der ohne Heizung 
und Kuhlung nur durch die Verdichterleistung in Gang gehalten wird. Dies gestatiet die 
beachtliche Verringerung der erforderiichen Warmemenge. 

In Abhangigkeit von der zu destilMerenden Losung kann die Anlage mit einem Blasen- 
verdampfer oder einem Flash-Verdampler betrieben werden. Bei emen Blasenverdampter 
liegt der Warmet^iuscher im Sumptraum des zu desiillierenden Mediums, walirend bei dem 
Flash- Verdampfer das Sumpfprodukt mit einer Umwalzpumpe durch den Warmetauscher 
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geforderi. erwarmi wiecier in den Verdampfer gefuhrt und don zur Destination entspannr 
wird. Diese Anlagen warden zur Aufkonzentration beispielsweise von Badern und Spiilwas- 
sern aus der Entfettung, Phosphatierung, Chronnatierung und Galvanik. fur Kuhlschmier- 
emulsionen, Gleitschleifemulsionen. Kompressorenkondensate oder Waschlosungen aus 
Waschkabinen und Hochdruckreinigern angewandt. Das Destillat (Abwasser) kann dem 
herkommlichen Abwasser zugeleitet werden, wahrend ein hochkonzentriertes. zur entsor- 
gendes Konzemrat als Sumptprodukt emnommen wird. Bei Losungsmittelgemischen tritt 
bei dieser Art der Destillationsfuhrung jedoch wekerhin das Problem auf. daB das leichter 
fluchtige Losungsmittel zunachst abdestilliert wird, sich das Verhaltnis mit der Losungs- 
mittel zueinander im Sumpfprodukt daher verschiebt. Auch diese Anlagen des Standes der 
Technik sind daher zur Aufkonzentration von w^assrigen. alkoholischen Losungen wie 
Pflanzenextrakten nicht geeignet. 

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine Anlage sowie Verfahren bereitzustellen, 
mit deren Hilfe organ isch-wassrige Losungen, insbesondere Pflanzenextrakte oder Spissum- 
extrakte unter Vermeidung der genannten Probleme aufkonzentrien w^erden konnen. 
Vorzugsweise sollte dies unter fur die Inhaltsstoffe moglichst schonenden Bedingungen 
erfolgen und sollte eine wahlweise Einstellung des Konzentrationsgrades sowie des Alko- 
holgehalts der Losung je nach Bedarf moglich sein. 

Gelost wird diese Aufgabe erfindungsgemaB durch eine Vakuumdestillationsanlage. 
umfaftend a) emen Flash-Verdampfer, b) einen Brudenverdichter, und c) einen dem 
Brudenverdichter nachgeschalteten mehrstufigen Kondensator vorzugsweise mit zwi- 
schengeschalteter Rektifikation. bei der Mittel zum Ruckfuhren mmdestens eines Tells des 
Kondensais aus emer Kondensationsstufe in den Verdampfer vorgesehen sind. 

Vorzugsweise dient der Kondensator als Warmetauscher und ist so angeordnet. daB das 
Sumpfprodukt vor der Ruckfuhrung in den Verdampfer bzw'. vor dem Einspritzen in den 
Flash-Verdampfer als KuhUlussigkeit bzw. Warmetragerflussigkeit fur den Kondensator 
dient. Dies geschieht, in dem das Sumpfprodukt vor Einspeisung in den Verdampfer als 
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Kuhiniissigkcii am Kondcnsaior vorbeigefuhrt wird. Dabei nimmi das Sumptproduki im 
Ausuiusch die Kondenstationswarme dcs Destillais aut und wird so wiedcr aut" Destiiia- 
tionsiemperatur gcbracht. Beim erncutcn Hinspcisen m den Flasli-Verdainpier einspanni 
sich das Sumptprodui^t. wobei ein Teii der Losungsmitiei verdampft und sich die ver- 
bleibende Fiussigkeii abkuhlt. Diese fallt wiederum als Sumptproduki an. das erneui zur 
Kuhlung dieneii kann. Die Fuhrung der "Kahlfiussigkeit" erfoigt gemaB dem Prinzip des 
Warmetauschs. wobei diese zunachst mit der kalieren Kondensationsstute tur die am 
leichtesien tluchtigsten Besiandieile des Koptprodukus in Koniakt gebracht wird. woran sicii 
weitere Kondcnsationssiufen in Reihenfoige der Fluchtigkeif der niedergeschlagenen 
Destillaibestandleile anschlieBen. bis hin zur Kondensationsstute tur die am schwersien 
tluciitigen Bestandteile. Bei wjissrigen. alkolioiisclien U)sungsmiiteigemischen stellt Wasser 
den am schwersten fluchtigen Bestandieil des Kopfprodukts und der oder die Alkohoi(e) 
den (die) leiclner tliichtigen BestandteiUe) desselben dar. Die Destiliatkondensate werden 
aus den Kondensationsstufen separat entnommen. 

Zwischen den Kondensationsstufen ist vorzugsweise eine Rektifikation vorgesehen, um erne 
bessere Trennung der Kopfproduktbestandteile vonemander zu erzielen. Vorzugsweise sind 
zwei bis vier. am meisten bevorzugt zwei Kondensationsstufen je nach Zahl der Bestand- 
teile des abzuziehenden Losungsmitteigemisches vorgesehen. 

ErfindungsgemaB wird weiterhin mindestens ein Teil des Kondensais mindestens einer 
Stufe dem Sumpfprodukt mittels iiierfur vorgesehener Leitungen wieder zugefiilirt. bevor 
dies erneut der Verdampfung zugeleitet wird. I'Jber diesen Zusatz von Kondensat zum 
Sumpfprodukt kann der uberproportional entnommene Anieil des leichter tluchtigen 
Bestandteiis im Sumpfprodukt ersetzt werden und so das Verhaltnis der Losungsmitiei 
untereinander troiz unterschiedlicher Fluchtigkeit konstam gehalten werden. Der leichter 
fluchtige Bestandteil Alkohol dient erfindungsgemaB als Schleppmittel fiir den schwerer 
fluchtigen Bestandteil Wasser. das unterhalb des Azeotrop-Punktes aus dem wassrigen. 
alkoholischen Losungsmittelgemisch geschleppt wird. Vorzugsweise wird das Kondensat 
dem Verdampfer oberhalb des Fiiissigkeitspegels des Sumpfproduktes wieder zugefuhrt. 



ERSATZBLATT (REGEL 26) 



wo 00/24488 




'CT/EP99/07968 



Ebenso kann das Kondensat jedoch dem Sumpfprodukt zugefiihrt. mit diesen und gegebe- 
nenfalls weiterer Losung (Spissumextrakt) gemischt und die Mischung dem Verdampfer 
zugefuhrt werden. 

Die Effizienz des Kijhiverfahrens lafit sich dadurch steigern, daB Mittel zum aktiven 
Durchleiien des Sumpfproduktes bzvv. Sumpfes aus dem Verdampfer durch den Konden- 
sator vorgesehen wird. Hierbei handeit es sich vorzugsweise um eine Umwalzpumpe. 

Die ertindungsgemalk Vorrichtung weist vorzugsweise die in den Anspriichen be- 
schriebenen Merkmale auf. 

ErfindungsgemaB wird auBerdem ein Verfahren zur schonenden Aufkonzentrierung von 
wassrigen, alkoholischen Losungen bereitgestellt, bei dem man 

a) die Losung unter Vakuum entspannt, 

b) das Kopfprodukt volumetrisch fordert und verdichtet, 

c) das Kopfprodukt in mehreren Saifen kondensiert, um dieses in seine schwe- 
rer fluchtigen und leichter fluchtigen Bestandteile zu trennen, und 

d) mindestens ein Teil des Kondensats mindesiens einer Stufe dem Sumpf- 
produkt wieder zufiihrt, bevor dieses erneut in Schritt a) eingesetzt wird, bis 
die gewunschte Aufkonzentrierung erzielt ist. 

Vorzugsweise wird das Sumpfprodukt als Kuhlfliissigkeit fiir die Kondensationsstufen 
eingesetzt, indem es aktiv an den verschiedenen Kondensationsstufen wie oben beschrieben 
vorbeigefiihrt wird. 

Vorzugsweise wird ein Verfahren zur schonenden Aufkonzentrierung von binaren wassri- 
gen, alkoholischen (vorzugsweise ethanolischen) Losungen bereitgestellt, bei dem in Schritt 
c) zwei Kondensationsschritte erfolgen und das Kondensat der zweiten Stufe, bei dem es 
sich um den leichter fluchtigen Alkohol, insbesondere Ethanol. handeit dem Sumpfprodukt 
wieder zugefiihrt wird. Vorzugsweise wird das Kondensat in einer solchen Menge riickge- 
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tuhri, daB das VVasser. Alkohol-Verhalinis (Wasser/ Hihanoi Vertialinis) dcr Losune mi 
Sumptprodukt konsiani bleibi. 

Die Verdamptung enolgi mil Hilte der l^lash-Verdamplung. Die Flash-Verdamplung 
oestaiiet das Arbeiten bei niedngen Tcmperaturen. unter glcichzcinger Vermmderung der 
Flachenbelasmng des F^roduktes, Verkurzung der Vcrweilzcit und homogcner Lnergieaut- 
nahme. Hierdurch vvird eme Warmebelasmng der arzneilich vvirksamen FSesumdieile der 
Pflanzenextrakte vermieden. Allgemein ist so die fimengung \'on Losungen, die war- 
meempfindliche Substanzen beinhalien, moglich. 

Das Vertahren wird erfiiidungsgemiil^ vorzugsweise zur Autlcoiuenirierung wassriger. eiha- 
nolischer Ptlanzendrogenextrakte mil einem Edianolgehalt von mindestens 20 Vol.-/c - 
vorzugsweise 30 bis 70 VoL-% verwendet. In diesem Bereich sind die meisten arzneilich 
wirksamen Bestandteile, insbesondere Phenole und Fiavonoide pflanzlichen Ursprungs, 
loslich. Ein zu weiies Hinaufluhren des Extrakts in die Wasserphase kann erfindungsgemai^ 
vermieden werden, so daB keine Entmischung des Spissumextrakts auftrilt. 

Zur Durchfuhrung des erfmdungsgemaBen Verfalirens kann die erfmdungsgemaBe Anlage 
verwendet werden. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Idee zugrunde, Alkohol als Schleppmittel zur Ausde- 
siillaiion des an sich schwerer fliiclnigen Wassers zu verwenden, der ohne zusatzliche 
Energie aus dem Verfahren gewonnen wird. Zum anderen wird die Temperatur im War^ 
meausuiusciier durch partielle Kondensation so gesieueri, daB eme gleichzeitige Konden- 
sation und Trennung mehrer unterscliiedlicher Losungsmittel (Wasser und Alkohol(e)) bei 
gleichem Druck moglich isi. 

Dies wird zum einen durch die volumeirische Dampfforderung erreicht. Bei der volume- 
trischen Dampfforderung werden die Molekule der Gasphase von einem (Bruden)verdichter 
enisprechend der Zusammensetzung oder den Partialdrucken der Bestandteile im Reaktions- 
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rauin abgesaugt. Schaltet man also, wie erfindungsgemaB vorgesehen, zwischen den 
VerdampfungsprozeB und den Kondensator einen Verdichter bzw. ein voluinetnsch 
forderndes System wie beispielsweise ein Rootsgeblase, so entsteiit hinter dein Verdichier 
ein definiertes Gemisch, das durch partielle Kondensations zerlegi werden kann. 

Anders als gemaB dem Stand der Technik. wird erfindungsgemaB die Rektifikation nicht 
auf der Verdampferseite eingesetzt, wo der zur Abreicherung notwendige Riicklauf durch 
externe Warmeabfuhr und damit Energieverlust gebildet wird, sondern auf der Konden- 
satseite nach der Verdichtung. Die Kondensation (und Rektifikation) wird erfmdungsgemai] 
so eingesetzt, daB nicht nur die hydraulische Energie zur Auftrennung der Dampfdrucke 
benutzt wird. sondern die Kondensationswarme der kondensierten Fraktionen system- 
immanent genutzt werden kann, urn das Sumpfprodukt auf Arbeitstemperatur zuruckzufiih- 
ren. Weiterhin kann ein standiger Alkoholreflux als Schleppmittel gefahren werden, ohne 
dafiir zusatzlich uber die Verdichtungsarbeit hinaus Energie einsetzen zu miissen. 

Auf die Energiebilanz wirkt sich weiterhin gijnstig aus, daB ein Teil des Kondensats in den 
Verdampfer bzw, das Sumpfprodukt ruckgefuhrt wird, die darin enthaltende Warme also 
wiederum zur Erwarmung des durch die Entspannung im Flash-Verdampfer abgekuhlten 
Sumpfprodukts verwendet wird. Die Ruckfiihrung des Kondensats gestattet somit nicht nur 
die Verwendung des leichter fluchtigen Losungsmittelbestandteils als Schleppmittel fiir 
hoher siedende Bestandteile, sondern tragt auch zur Verringerung des Energiebedarfs des 
Gesamr\^erfahrens bei. Weiterhm verringert die Warmezufuhr uber die Ruckfuhrung ernes 
Teils des Kondensats die Grenzflachenbeiastung des Sumpfprodukts, da Warme nicht von 
auBen uber die Grenzflache zwischen Behalter und Sumpfprodukt zugefuhrt werden muB, 
sondern mit einer Flussigkeit eingespeist wird. Dies tragt zur schonenden Aufarbeitung 
bzw. Einengung bei. Durch Erhalt der Alkoholkonzentration im Sumpfprodukt wird 
zugleich die Entmischung verhindert. 

Die Verwendung des leichter tluchtigen Losungsmittels (Alkohol) als Schleppmittel bzw. 
dessen Ruckfuhrung in das Sumpfprodukt und die Aufrechterhaltung der Alkoholkonzen- 
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[ration in clemsclben lost weiterhin das Schaum-Problcm. da dieses versiarkt mit Sinkcn 
des Alkoholgchaits des Losungsmittelgemisches auUrui. 

Daruber hinaus gcstattct es die erfindungsgemaBe Trennung des Koplprodukts in seine 
einzelnen Bestandteile. diese separat zu recyclen. So wird ernndungsgemiili das Kopt^ 
produkt durch particUe Kondensation m mehreren Kondensationsschritten zerlegt. Zur 
besseren Trennung kann dazu eine Rektitikation zvvischen die einzelnen Kondensations- 
schritte zwischengeschaltet werden. Vorzugsweise wird diese bei der erfindungsgemalien 
Vorrichtung zwischen zwei Warmetauscher gesetzt. so daft sie die notige Damptschwere 
bildet. urn die hoher siedenden Besiandteilen (Wasser) von den leichter siedenden Be- 
standteilen {AlkohoD getrennt auskondensieren zu lassen. Dieser EtTeki laBt sich vorzugs- 
weise dadurch steigern, daft eine Vorvakuumpumpe zusatzHch zum Verdichter emgesetzt 
wird. Hierbei kann es sich beispielsweise um eine mit Ol betriebcne Flussigkeitsringpumpe 
handeln. Die einzelnen Kondensate konnen in relativ reiner Form, soweit sie nicht erfin- 
dungsgemaB zuriickgefuhrt werden, entnommen werden. 

Im folgenden soli eine bevorzugte Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung anhand 
der beigefugien Abbildung beschrieben w^erden. 

Eine erfindungsgemaBe Destillationsanlage, wie in Fig. 1 gezeigt, umfaBt zunachst eine 
Verdampfereinheit 1 aus einem Verdampfersumpf 2 und dainit dem Bereich, in dem die 
zu verdampfende Flussigkeit zirkuliert, einen Flussigkeitsabscheider 3, in dem das bei der 
Verdampfung mitgerissene Produkt abgeschieden wird und uber einen Siphon 4 in die 
Flussigkeitsphase zurucklaufen kann, sowie einen Aerosolabscheider 5, in dem die vorge- 
reinigten Bruden bzw. Kopfprodukte im Verdampferkopf nochmals mit einem Tangential- 
abscheider gereinigt werden, um hier auch die enihaltenden Aerosole auszuscheiden. 

N4ittig im Verdampter sitzt von unten angeordnet eine Sonde (nicht gezeigt). mit der die 
Fullhohe im Verdampfer gemessen w^erden kann. Das durch die Verdampfung abgekuhlte 
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Sumptprodukt lauft uber em Ablaufrohr 6 im Verdampferboden der Pumpe 7 zu. Uin eine 
Strudelbildung oder eine Verstopfung durch abgesetztes Produkt zu verineiden, isi das 
Ablaufrohr durch einen Rohrbogen verlangert, so daI5 uber diese Leitung der Verdampfer 
nichr vollstandig leerlaufen kann. Zur vollstandigen Entleerung ist daher an der tietsten 
Stelle des Verdampferbodens eine zusatzliche Leitung angebrachi, die den Restablauf in 
die Pumpe hinein sicherstellt. Die Pumpe 7, vorzugsweise eine Umwalzpumpe, fordert das 
Bodenprodukt durch den Warmetauscher 8. Dort wird das Sumpfprodukt aufgeheizt und 
uber eine Umwalzleitung 9 wieder in die tangentiale Einspritzung 10 im Verdampfer 
zuruckgefuhrt. Uber dieselbe Leitung kann auch eine weitere Losung (Feed) zugefuhrt 
warden. Die Zufuhrung erfolgt uber ein Fullventil 11 durch den Warmetauscher in die 
Umwalzleitung, wobei die Einfuhrung des Feeds m die Umwalzleitung vorzugsweise so 
konstruien ist, daB sie gleichzeitig die Drossel darstellt, iiber die das umwalzende Produkt 
entspannt. und sich somit das Feed mit dem umwalzenden Sumpfprodukt in der Leitung 
bis zum Verdampfer vermischt. 

Die bei der Verdampfung freiwerdenden Bruden bzw. Kopfprodukte werden vom Bruden- 
verdichter 12, vorzugsweise einer Walzkolbenpumpe oder einem Rooisgebiase, abgezogen. 
verdichtet und gleichzeitig in den Warmetauscher 8a gedruckt. Vom Warmetauscher 8a 
geht im Bodenbereich eine Verbindungsleitung 13 zur Rektifikation 14, so daft die im 
Warmetauscher nicht niedergeschlagenen Dampfe durch die Rektifikation aufsieigcn und 
sodann uber eine Verbindungsleitung 15 der Rektifikation in den zweiten W^armetauscher 
8b gefuhrt werden. Dort wird die Restlosung niedergeschlagen. Das Kondensat der War- 
metauscher wird jeweils abgezogen vorzugsweise iiber Membranpumpen 16a, b und 
ausgefordert. Das Kondensat des zweiten Warmetauschers wird in Abhangigkeit von der 
Durchflufiregelung mittels eines Ventils in den Kopfbereich des Verdampfers wieder 
eingespritzt, um hier das Rucklaufverhaltnis sicherzustellen. 

Im Betrieb des Verfahrens wird der aufzukonzentrierende Spissumextrakt in den Ver- 
dampfer eingespeist, entspannt und die dabei entstehenden Gase uber den Verdichter abge- 
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zogen. Der Desiillationsrucksiand bzAv. das Sumpfprodukt fallt m den Sumpfraum und 
wird don ais Kuhltlussigkeit an den Warmetauschern vorbcigefuhri. Da ubcr die Leiiung 
standie ncucr Extrakt zugespeist uiid die Bodenieiiung autT^onzentrierter hxtrakt entnom- 
men vverden kann, kann das Vertahren koniinuicrlich gefuhn vverden. Wahlwcise kann 
auch cm Batch-Vertahren vorgesehen sein. In bciden Fallen lafit sich der Alkoholgehait des 
Sumprprodukts kontinuierlich regein. und zwar liber die Menge des ruckgetuhrten Alko- 
hols. Die Arbeitstemperatur des Verfahrens liegt zwischen 35 and 45"C. vorzugsvveise 38 
und 42'*C. Das aiizulegende Vakuum betragi zwischen 80 inbar und 150 mbar, vorzugswei- 
se 1 10 inbar und 130 mbar. Nicht riickgefuhries Kondensat kann entnommen und wieder 
zur Extraknon verwendet bzw. als nur geringfugig belastetes Produkt entsorgi werden. 

Im Ergebnis laBt sich mit dem erfindungsgemaBen Vertahren ein Eindamptungsverhaltnis 
von I : 10 erzieien. Die Absolutmenge an im Extrakt enthaltenden arzneilich wirksamen 
Bestandteilen ist nicht verringert, Ausfallungen oder Schaumbildungen treien nichi oder 
nur im auf?erst geringem Umfang auf. 
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Patenianspriiche 



Vakuumdesiillationsanlage, uinfassend 
a) einen Flash-Verdampfer, 



b) 



einen Brudenverdichter. und 



c) einen dem Brudenverdichter nachgeschalteten mehrstufigcn Kondensator 

bei der Mittel zum Ruckfiihren mindestens eines Teils des Kondensats aus einer 
Kondensationssiufe in das Sumpfprodukt vorgesehen sind. 

Vakuumdestillationsanlage gemafi Anspruch K umtassend zwischen die Kondensati- 
onsstufen zwischengeschaltete Rektifikationen. 

Vakuumdestillationsanlage gemafi Anspruch 1 oder 2, bei der der Kondensator so 
angeordnet ist, daB das Sumpfprodukt vor der Ruckfuhrung in den Verdampfer ais 
Warmetragerflussigkeit fur den Kondensator dient, 

Vakuumdestillationsanlage gemaB einem der Ansprijche 1 bis 3, bei der zwei bis 
vier Kondensationsstufen vorgesehen sind. zwischen die jeweils eine Rektifikation 
geschaliet ist. 

Vakuumdestillationsanlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 4. bei der das Kon- 
densat der letzten Kondensationssiufe voUstandig oder teiivveise in den Verdampfer 
zuruckgefiihrt wird. 

Vakuumdestillationsanlage gemaB Anspruch 5, mit 2 Kondensationsstufen. 
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Vakuumdesiiliationsanlage gcmaB einem der Anspriichc 1 bis 6, bei dcr das Kon- 
dcnsai dem Verdampter oberhalb des Flussigkcitspeeels des Sumptproduktcs zuge- 
t'uhn wird. 

8. Vakuumdesiiliationsanlage gemaH einem der Anspruche 1 bis 6. bei dem das 
Kondensat dem Sumptproduki zugetuhrt, mu diesem gemisclu und die Mischung 
dem Verdampter zugeluhrt wird. 

^. Vakuumdesiiliationsanlage gemafS emem der Anspruche 1 bis 8, umt:tssend auJ^er- 
dem Mine! zum aktiven Durchleiten des Sumpfprodukts durch den Kondensaior. 

10. Vakuumdesiiliationsanlage gemaB Anspruch 9, bei dem das N4ittel zum aktiven 
Durchleiten eine Umwalzpumpe isi. 

1 1. Vakuumdesiiliationsanlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 10, die zusatzlich zum 
Verdichter eine Vorvakuumpumpe aufweist. 

12. Vakuumdesiiliationsanlage gemaB Anspruch 11. bei der die Vorvakuumpumpe eine 
mil Ol betriebene Flussigkeitsringpumpe darstellt. 

13. Vakuumdesiiliationsanlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 12. umfassend auf der 
Destillatseite Mittel zum Abscheiden von wahrend der Flash-Verdamptung vom 
Kopfprodukt mitgerissenen festen und/oder flussigen Besiandteilen. 

14. Verfahren zur schonenden Autkonzenirierung von wassrigen, alkoholischen Losun- 
gen, bei dem man 

a) die Losung unier Vakuum entspanni, 

b) das Kopfprodukt voluinetrisch fordert und verdichtet, 

c) das Kopfprodukt m mehreren Stufen kondensieri, urn dieses in seine schwc- 
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rer tliichtigen und leichter tliichugen Bestandteile zu trennen. und 

d) mindestens ein Teil des Kondensats mindestens einer Stufe dein Sumptpro- 
dukt wieder zutuhrt, bevor dieses erneut in Schritt a) eingesetzt wird bis die 
gewiinschte Aufkonzentrierung erzielt ist. 

15. Verfahren gemaB Anspruch 14, bei dein das Sumptprodukt als Warmetrager^ 
flussigkeit fiir die Kondensaiionsstufen eingesetzt wird. 

16. Verfaliren gemaB Anspruch 14 oder 15, bei dem ausgehend von binaren Losungen 
in Schritt c) 2 Kondensationsschritte erfolgen und bei dem mindestens ein Teil des 
Kondensats der zweiten Stufe dem Sumptprodukt wieder zugefuhrt wird. 

17. Verfahren gemaB einem der Anspruche 14 und 16, bei dem das Kondensat m einer 
solchen Menge riickgefuhrt wird, das das Wasser/Alkohol-Verhaltnis der Losung 
im Sumpfprodukt konstant bleibt. 

18. Verfahren gemaB einem der Anspruche 14 bis 17, bei dem das Sumpfprodukt mit 
Hilfe der Flash-Verdampfung destilliert wird. 

19. Verfahren gemaB einem der Anspruche 14 bis 18 zur Aufkonzentrierung vvassriger, 
ethanolischer Pflanzendrogenextrakte mit einem Ethanolgehalt von mindestens 20 
Vol.-%, vorzugsweise 30 bis 70 Vol.-%. 

20. Verfahren gemaB einem der Ansprijche 14 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB es 
mit einer Vakuumdestillationsanlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 13 durchge- 
fiihrt wird. 
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Verwenciung eincr Anlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 13 zur Autlvon- 
zeninerung organisch-wassriger Losungsmittcl, die Exirakiioncn enthalten. 
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